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Projekt: Onderzoek monsters landbouH- en visserijprodukte n op conta-
minanten. 
Ondeno1erp: Perchloreri ng van PCB-extracten van paling. Verificatie van 
Dtcachloorbifenyl m.b.v. massa spect r ometrie . 
Doel: 
De gasc hromatografische analyse van Decachloorbifenyl (DCB) ,.,ordt 
meestal uitgevoerd op een korte gepakte kolom, ,.,aardoor het mogelijk 
is een groot aantal monsters in een kort tijdsbestek te analyseren . 
Een nadeel van deze gasc hromatografische techniek is de mogelijkheid 
van interferentie vanuit de matrix en/of de gebruikte chemicaliän. 
Nagegaan wordt of er inderdaad sprake is van interferentie en zo ja in 
Helke mate wordt het ge halte hierdoor belnvloed. 
Samenvatting en conclusie : 
Om eventuele interferentie aan te tonen Herd de analyse uitgevoerd op 
een capillaire kolom met hoog scheidend vermogen. 
Bij de E.C . -detec ti e bleek dat na de DCB piek nog ~~n component elueer-
de welke bij gebruik van gepakte "korte" kolommen samenvalt met DCB. 
Bij de l·IS-detectie bleek dat deze na DCB eluere nd e component geen elec-
tron! nvangende atomen bezit ,.,aard oor deze component bij de EG-detec-
tie vele malen ongevoeliger is dan DCB zelf. 
Uit het onderzoek kunnen de drie volgende punten Horden geco ncludeerd : 
1. bij de DCB-bepaling treedt er bij gebruik van korte gepakte kolommen 
interferentie op 
2. de mate van deze interferentie za l af hankelijk zijn van de matrix 
3. de verkregen DCB-ge halten en de daaruit berekende PCB-gehalten 
zullen te hoog zijn . 
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Perchlorering van PCB-extracten van palingen. 
Het door perchlorering van PCB's verkregen DCB-extract van paling 
wordt normaliter geanalyseerd op een korte (0,5 m) gepakte OV 210 
kolom (analysetijd 5 min.). Van een dergelijke kolom mag namlelijks 
méér venlacht worden dan een scheiding tussen oplosmiddel en DCB, 
echter geen (goede) scheiding t ussen DCll en eventueel andere aanwezige 
componenten. Dit is wel belangrijk als men bedenkt dat in de litera-
tuur meerdere auteurs geattendeerd hebben op interferenties afkomstig 
uit de gebruikte chemicaliën (1). Bedenkt men dat er van diverse zij-
den aanwijzingen komen dat ook vanuit de matrix interferenties moge-
lijk zijn (2) dan moet men hogere eisen stellen aan de scheiding dus 
aan (GC)2, ilovendien is het nuttig om bij (GC)2 ook nog de DCB- piek 
zelf m.b.v. de GC- MS te onderzoeken om eventuele onzuiverheden in de 
DCB zichtbaar te maken. 
DaartoeHerdeen DCB- extract afkowstig van paling eerst m.b.v. 
(GC)2 - Ec ( a) en daarna met (GC)2 - Ns(b) onderzocht. 
a . De (GC)2 - EG analyse op een CP- Sil 7 kolom. Inderdaad wordt met 
RRT 1.27 t.o.v. DCB een minder in t e nsieve piek gedetecteerd die 
bij de analyse op de voornoemde gepakte kolom ndn of meer zal samen 
vallen met de DCB-piek. Eerder in het ch roma tagram \vordt op de 
capillair een verzameling van pieken gevonden die bij analyse op 
een gepakte kolom waarschijnlijk in de oplospiek zou vallen. 
b. De analyse met de (Gc)2 - NS vertoont eenzelfde beeld als de 
(GC)2 - EG analyse . Echter de piek met RRT 1. 27 is nu zeer veel in-
tensiever dan de DCB-piek (50 - 100x). Dit kan verklaard worden 
doordat de NS min of meer eenzelfde respons geeft als een FID ter-
wijl bij EG-detectie vooral de electroneninvangende eigenschappen 
van de componenten een rol spelen . 
Het spectrum van de piek met RRT 1. 27 is opgenomen maar door de 
computer niet te identificeren . 
1\ls men de spectra opneemt van de eerder eluerende pieken dan komt 
daar een grote verscheidenheid aan componenten naar voren. Het 
merk\.1Bardige hierbij is dat deze componenten ook ammezig zijn Han-
neer Aroclor 1260 geperchloreerd Hordt naar DCB en vervolgens met 
(GC)2 - NS onderzocht Hordt. 
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De eerste indruk die daardoor ontstaat i s dan dat de perchlorering 
een g root aantal chemische reacties tot gevolg heeft die tot dez e 
verscheidenheid aan stof fen aanleiding gee ft. 
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